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ABSTRACT 

CHG DATE=19990617 STATUS=0> The present invention relates to the chemical 
industry and especially to processes for preparing finely dispersed silicon 
dioxide. The process comprises the oxidation of tetraethoxysilane in an inert 
gas stream in an oxygen-containing cold plasma . 
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@ Verfahren zur Herstellung von fetndispersem Siliziumdioxid 

Die voritegende Erfindung bezieht sich auf die chemische 
Industrie und betrifft insbesondere Verfahren zur Herstel- 
lung von fetndispersem Siliziumdioxid. 
Das Verfahren besteht darin. daB Tetraathoxysilan im Strom 
ernes Knertgases in sauerstoffhaltigem kafcem Plasma oxy- 
diertwird. 
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vebfahren zub herstelhjkg vqn feiwdiseeesem 
shizutmdioxid 

patbbtahspbUche 

1. Verfahren zur Herstellung von feindispersem Sili- 
ziumdioxid durch Qxydation einer siliziumhaltigen Verbin- 
dung im Strom eines Inertgases in sanerstoffhaltigem kal- 
tem Plasma, dadurch gekennzeichnet, 
daB als siliziuiihaltige Verbinduog T e t r aat hoxysil an ver- 
wendet wird. 

2# Verfahren nach Anspruch 1 f dadurch' ge- 
kennzeichnet, daB die Qxydation von Tetra- 
athoxysilan in Gegenwart von Ammoniak bei einem jeweili- 
gen Volnmenverhaltnis zwischen A™"*™1 aV und Tetraathoxy- 
silan von 0,75 - 2,5 • 1 und zwischen Ammoniak und Inert gas 
von 1:0,3-1,7 durchgefuhrt wird. 

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 2, da- 
durch gekennzeichnet, daB Inert gas auf 
eine Temper atur von 458-523K vorgewarmfc wird. 
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3eschreibung 

Die vorliegende Hrfindung bezieht sich auf die che- 
mische Industrie und betrifft insbesondere Verf ahren zur 
Herstellung von feindispersem Siliziumdioxid. 

Feindisperses Siliziumdioxid findet Verwendung bei 
der Herstellung von Hochtemperaturkeramik, Quarzglas, 
optischen Halbzeugen fiir Lichtleiter, als tfberzug in der 
Technologie zur Herstellung von Lichtpauspapier. 

In Abhangigkeit vom Anwendungsbereich wird an fein- 
disperses Siliziumdioxid eine Heihe bestimmter Forderun- 
gen gestellt. :5s hat einen niedrigen Spurengehalt von 
aet alien Fe, Hi, Co, iin, V, Ti, Al sowie von Chlor und 
Kohlenstoff aufzuweisen, und zwar soil der Spurengebalt 
von 1.10""^bis 1.10~ 4 aasse% oeuragen, der Chlorgehalt 
darf 1.10"^ -iasse^ und der Kohlenstoffgehalt 1.10" 4 Idas- 
se% nicht iiberschreiten. Siliziumdioxid derartiger Zu- 
sammensetzung lafit sicb in der Mikroelektronik als eine 
Komponente der keramik,. in der Technologie zur Herstel- 
lung verschiedenartiger^Dberzuge, in der Faseroptik zur 
Herstellung von Signal verstarkerelement en verwenden. 

^ s ist ein Verf ahren zur Herstellung von feindisper- 
sem Siliziumdioxid bekannt, das darin besteht, dafl der 
Ausgangsstoff-Siliziumtetrachlorid - im Strom eines Inert- 
gases (eines Tragergases) in ein sauerstoffhaltiges kal- 
tes Plasma eingefuhrt wird. Als Tragergas *ird Argon ver- 
wendet. Die Herstellung von feindispersem Siliziumdioxid 
erfolgt in einem Plasmagenerator (s. GB-Patentschrift 
Nr. 1061042). Das nach diesem Verf ahren zu gewinnende 
feindisperse Siliziumdioxid enthalt von 0,1 bis 0,5 mas- 
sed an solchen Spuren wie Fe, Hi, Co, *In, V, Ca, K, Ti, 
die Abgase aber enthalten Chlor. Feindisperses Silizium- 
dioxid mit solcher Zusammensetzung kann zur Herstellung 
von Hochtemperaturkeramik sowie zur Herstellung von 
Halbzeugen fiir optische Lichtleiter nicht verwendet wer- 
den. Neben den Spuren der genannten tfetalle sind in dem 
nach diesem Verfahren gewonnenen feindispersen Silizium- 
dioxid auch Chlor in einer Jenge von 1.10* 1 *asse ; i und 
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Kohlenstoff in einer Lienge von 1.10T^ Massed enthalten# 
£in erhdhter Chlor- und Kohlenstoffgehalt verschlechtert 
elektrophysikalische Parameter des feindispersen Sili- 
ziumdioxids , die # estigkeitseigenschaften der aus ihm 
hergestellten Cxidkeramik. Das macht die Verwendung ei- 
nes derarti^en feindispersen Siliziumdioxids in der Liik- 
roelektronik sowie in der Techno logie zur Herstellung 
von Kontaktlinsen nicht moglich. 

Der iSrfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Ver- 
f ahren zur Herstellung von f eindispersem Siliziumdioxid 
zu errtwicKeln, das die Gewinnung des Zielprodukts mit 
einem niedrigeren Spur en-, Kohlenstoff-* und Ghlorgehalt 
ermoglicht • 

Diese Anfgabe wird dadurch gelost, dafi ein Verf ah- 
ren zur Herstellung von f eindispersem Siliziumdioxid 
durch Gxydation einer siliziumhaltigen /erbindung im 
Strom eines Inert gases in sauerstoff halt ig em kaltem Plas- 
ma vorgeschlagen wird, in dem erf indungsgemafl als sili- 
ziumhaltige Verbindung Tetraathoxysilan verwendet wird* 

Tetraathoxysilan ist eine Verbindung, die praktisch 
kein Chlor enthalt, deshalb fehlt Chlor in den Abgasen. 

3ei der Binf iihrung von Tetraathoxysilan in sauer- 
stoffhaltiges kaltes Plasma (die Plasmatemperatur liegt 
bei ca. 3500 bis 4000 K) wird es zuerst nach folgender 
Eeaktion pyrolysiert: 

Si0 4 (C2ff 5 ) 4 > Si0 2 C^g > 0^ > GH 4 

ch^och+g^oh — *co 2 +h 2 o 

ilan erhalt eine g arize Reihe von Produkten, von de- 
nen jedes eine bestimmte Kohlenstoff menge enthalt. Danach 
wird der Kohlenwasserstbff der gewonnenen Produkte im 
sauerstoff haltigen Plasma zu CO, C0 2 und H 2 0 oxydiert. 
Die Qxydationsstuf e von Kohlenwasserstoff wird urn so ho- 
tter, je schneller sich Tetraathoxysilan und seine Zer- 
f allsprodukte mit dem Sauerstoff des Plasmas verschieben. 
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Tetraathoxysilan gelangt in s auerst off halt iges * fcal- 
tes Plasma in dampff ormigem Zustand* Im heiBen Plasmavo- 
lumen werden kalte Globulen gebildet, die aus Tetraathoxy- 
silan und seinen Zerf allsprodukten bestehen. An der Ober- 
5 flache der Globulen gehen Gxydationsprozesse vonstatten, 
innerhalb der Globulen aber wird eine Kettenreaktion rear- 
lisiert; 

I II IH 

¥e — ► °A — * °2 H 2 * 20 + H 2 > 

10 iufolge dessen wird element arer Kohlenstoff gebildet. 

In Abhangigfceit von den Bedingungen der Vermischung 
des Tragergases mit dem Plasma bef indet sich der Kohlen- 
stoffgehalt auf einem Niveau von 0,1 bis 0,5 Massed. Bs 
wurde festgestellt, daB die Vermischungszeit der Globulen 

15 mit dem Plasma bis zum Molekularniveau im Temper aturen- 
bereich von 1200 bis 6000 K zwischen 10~ 1 und 10"* 3 s 
lieg-c, wahrend die Zeit des AuTcretens des elementaren 
Kohlenstoff s bei diesen Temperaturen 10~^ bis 10""^ s 
betragt? . 

20 Urn das Anftreten des elementaren Kohlenstoff s zu 

verhindern, ist es notwendig, die Kette im I. und im II • 
HeaJctionssradium zu unterbrechen, deshalb wird es zwecks 
Verringerung des Kohlenstoffgehalts im Fercigprodukt emp- 
fohlen, die Qxydation von Tetraathoxysilan in Gegenwart 

25 . von Ainmoniak bei einem jeweiligen Volumenverhaltnis zwi- " 
schen Ammoniak und Tetraathoxysilan von 0,75 - 2,2 : 1 
und zwiscnen Ammoniak und Inert gas von 1 : 0,3 - 1,7 
aurchzuf iihr en • 

Das gewahlte Verhaltnis zwischen Ammoniak und Tetra- 

30 athoxysilan, das 0,75-2,5*1 betragt, gewahrleistet einen 
Kohlenstoff jehalt im Fert igprodukt von 3 bis 5.10~ 4 mas- 
se%. Bei einem Verhaltnis zwischen Ammoniak und Tetra- 
athoxysilan unter 0,75*1 steigt der Kohlenstoffgehalt im 
Jertigprodukt auf 1.10~* bis 1.10~ 3 Massed. Bei i^rhohung 

35 des Verdunnurieflgxades durch Ammoniak iiber die obere Grenze 
erfolgt eine unbedeutende Verringerung des Kohlenstoffge- 
halts im Zielprodukt. 
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Das gewahlte Verhaltnis zwischen Ammoniak und ineru- 
gas, das 1:0,3-1,7 betragt, ist optimal fur Gewinnung des 
Zielprodukts von gut er Qjialitat. 

Da Te^rafrchoxysilan iiber eine bestimmfce Oberf lachen- 
5 spawning verfug*G, so ist es zu seiner besseren Zerstau- 

bung zweckmaBig, Inert gas auf eine Temper atur von 458-523 & 
vorzuwarmen. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren zur Herstellung von 
f eindispersem Siliziumdioxid ermoglicht die Gewinnung 
10 eines Produkts mit folgender Zusammensetzung: 
Gesamtspurengehalt: 

Pe f Hi f 0o f V f aln f a!i f 0u f Al 1.10 3 bis 5.10^ tiasse* 

Grundsubstanzgehalt 99 9 8Q% 

Gehalt an Ghlorid-Ionen <1.1(T 5 £flasse% 

15 Kohlenst off gehalt 3 bis 5«10~ 4 Uasse% 

BED-Oberf lache 60 bis 30 m 2 /g 

l 4 eilchengr6Be 0,08 bis 0,3 jum 

Schiittgewicht 50 bis bO g/1 

Jteuchtigkeitsverluste bei 

20 Trocknung bei einer Tempe- 

ratur von tf50° • 0,1% 

Das Verrahren beruht auf der Verwendung eines chlor- 
freien Dilligen Rohstoffes* Das okologische Gleichgewicht 
der Umwelt wird durch das Verfahren nicht verletzu. Die 

25 Abgase enfehalten nichts auller C0 2 und H 2 0. Die Tecnnolo- 
oie des Verfahrens ist; abfallfrei. Das Verfahren erf or- 
dert keine spezielle Ausriistung • 

Das Verfahren zur Herstellung von f eindispersem Si- 
liziumdioxid ist techno log isch einf ach und wird wie f olgi; 

30 durchgefiihrt. 

. In einem Plasmaspaltungsreaktor wird sauerstJoffhal- 
tiges kaltes Plasma mit einer Temper atur von ca. 3000°K 
erregu. Pliissiges Tetraathoxysilan wird auf eine Duse ge- 
geben. Derselben Duse wird ein Inertgas, z*£. Stickstoff , 

3i> zugef iihrt . T etraathoxysilan im Inertgas wird in einem 
jaarzofen zerstaubt, der auf eine Temperatur von 523 ^ 
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aufgeheizt ist. Im -^tiarzofen geht die Verdampfung von 

Tetraafrhoxysilan vor sich. Die Tetraathoxysilandampf e im 

Strom des Inertgases werden durch eine Transport leitung in 

den genannten Plasmaspaltungsreaktor eingefuhrt. Der Syn- 

5 theseprozefi des f eindispersen Siliziumdioxids dauerc 10""^ 
—2 

bis 10 s. Das entstandene Endprodukt wird in Zyklonen 
und in einem Schlauchf ilter abgef angen. 

riei Verwendung von Ammoniak wird dieses ebenf alls 
auf die Diise gegeben. 
>jq Zum besseren tferstandnis der vorliegenden Erf indung 

werden folgende konkrete Beispiele angefiihrt. 

deispiel 1« 

In einem Plasmaspaltungsreaktor wird Saner st off plas- 
ma mit einem Verbralich von 5000 1/h erregt. Tetraathoxy- 
^ silan in form von Fliissigkeit wird aus einem Sammelbehal- 
ter auf eine Diise gegeben, wo es mittels Stickstoffs in 
einen auf 523 K aufgeheizt en Of en zerstaubt wird. tJber- 
hitzte Tetraathoxysilandampfe im Gemisch mit Scickstof r 
werden durch eine HoJirleitung in den Beaktor, in eine Zo- 
20 n& ad-* cier Temper atur von 3500 K eingefuhrt. Das entstan- 
aene f eindisperse Siliziumdioxid wird in einem Schlauch- 
filter abgef angen. 

Technologische Kennwerte des Vorgangss 

Tetraathoxysilanverbranch 200 1/h 

25 Stickstoffverorauch 45 1/h 

Kennwerte des Jtertigprodukts: 
Gesamtspurengehalt von ire, Ni. Go, V, Ti, Jtfn 

im Fertigprodukt . . . . • 3.10"^ Masse% 

Gen alt an Ch lor id-lone n . ... 1.10"^ ££asse;S 

-jo xwohlenstoffgehalt 3.10" 2 juasse# 

XeilchengroBe • 0,0ti Dis 0,2 jam 

Schuttgewicfat 60. g/1 

Beispiel 2. 

Die Siliziumd ioxidsynthese wird unter den dedingun- 
35 gen wie in Beispiel 1 mit der Ausnahme durchgef uhrc , daB 
der Stickstoffverbrauch 850 1/h betragt, 
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Kennwerte des Fertigprodukts: 

Sesamtspurengehalt 3-10~ 3 biassed 

uehalt an Chlorid-Ionen 1.10" 5 Massed 

kohlenstoffgehalt 1.10~ 2 -iasse/t 

leilcheugroBe O.Ott bis 0,2 jam 

Schuttgewicht 60 6/ 1 

Beispiel 3« 

Die Siliziumdioxidsynthese wird unter den Bedingungen 
wie in Beispiel 1 mit der Attsnahme durchgef uhrt , dafl als 
plasmabildendes (ias Luft mix; einem Verbrauch von 5000 1/h 
verwendet wird. 

Kennwerte des Fertigprodukts: 

•iesamtspurengehalt 5»10~ toasse# 

TeilcnengroBe , 0,0o ois 0,2 jam. 

kohlenstJoffgehalt 4.10" 2 ^asse* 

Schuttgewicht 55 g/1 

Beispiel 4. 

Die Siliziumdioxidsynthese wird unter den Bedingun- 
gen wie in Beispiel 3 mit der Ansnahme durchgef iihrt , daB 
der Stickstoff verbrauch 650 1/h betragt. 
kennwerte des Fertigprodukts: 

vJesamtspurengehalt . ... 5*10 i^asse;* 

kohlenstoffgehalt 1.10~ 2 iiasse* 

Schuttgewicht 55 £/l 

I'eilcheugrdBe 0,06 bis 0,2 

Beispiel 5» 

In einem Hasmaspaltungsreaktor wird Luft plasma mit 
einem Luftverorauch von 5000 1/h erregt . ieuraathoxy- 
silan in Form von Fliissiekeit wird aus einem Saiiiitelbe- 
halter auf eine Buse gegeben, wo es mittels eines Spicie- 
st off -Ammoniakgemisches in einen auf 523 £ aufgeneizten 
Ofen zerstaubt wird. Uberhitzte Dampfe werden durch eine 
fiohrleitung in den Heaktor, in eine Zone mit der Temper a- 
tur von 3500 K eingef iihrt. Das entstandene Siliziumdioxid 
wird in einem Schlauchf ilter abgef angen. 
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lechnologische Kennwerte des Vorgangs: 



'ietraathoxysilanverbrauch 200 1/h 

Ammoniakverbrauch 150 1/h 

3t icKsiiof f verDrauch 45 l/h 

5 Kennwerte des ?ertigprodukts: 

Spurengehalt 3.10"^ Massed 

Jehalt an Chlorid-Ionen 5.10~-* >Aasse% 

Kohlenstoffgehalt 6»1U~^ Massed 

leilchengroBe 0,0a bis 0,2^ 

10 Schiittgewicht 6C g/1 

3eispiel 6. 



Die Synthese von f eindispersem Siliziumdioxid wird 
unter den Bedihgungen wie in 3eispiel 3 mit der Ansnahme 



duxchgefiihrt , daB 

15 Ietraathoxysilanverbrauch .... 200 1/h 

Ammoni akver Dr auch 150,0 1/h 

St ickst of fver branch . . 255 1/h 

* oetragen. 

i Kennwerte des JFertigprodukss: 

20 Spurengehalt 3.10^ Alasse% 

u eh alt an Chlorid-Ionen 5 •10""^ lAasse% 

Kohlenstoffgehalt 7.10"^ massed 

leilchengroBe 0 t 0o bis 0,2yuia 

Schiittgewicht 60 g/1 

25 Beispiel 7» 



Die Synthese von f eindispersem Siliziumdioxid wird 
uncer den Bedingungen wie in Beispiel 3 mit der Ansnahme 



durchgef iihrt , daB 

^etraathoxysilanverbraucn 200 1/h 

30 Ammoniakverbrauch 500 1/h 

Stickstoffverbrauch . ... 150 1/h 

oetragen. 

Kennwerte des Fertigprodukts: 

Spurengehalt 3.10~-* Massed 

35 Uehalt an Chlorid-Ionen 5.10*-* Masse% 

Kohlenstoffgehalt 3.10~ 4 massed 
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leilchengroSe 0.09 ois 0,3^ 

Schiittgewicht 70 g/1 

Seispiel d. 

Die Synthese von feindispersem Siliziumdioxid wird 
untsr den riedingungen wie in jJeispiel 1 mit der Ansnahme 



durchgef iihrt, daB 

Tetraathoxysilanverorauch 200 1/h 

Ammoniakverbrauch 500. 1/h 

Stickstoffverbrauch ^50 1/h 

betragen. 

Kennwerte des Fertigprodukts: 

Spurengehalt 2.10~^ fcasse* 

(iehalt an Chlorid-Ionen 5-10~ 5 toasse% 

kohlenstioffgehalt 2.10~ 4 kasse% 

I'eilchengrofie 0,08 bis 0,1 yum 

Schiittgewicht ...... 50 g/1 

3eispiel 9- 



In einem tlasmaspaitungsreaktor wird Luftplasma ait 
einem Verbrauch von 5000 1/h erregt. I'etraathoxysilan in 
Form von Fliissigkeit wird aus einem Samuielbeiialter auf 
eine Diise gegeben, wo es mitt els Stickstoffs in einen auf 
523 k aufgeheizten Ofen zerstaubt wird. Der Scickstoff 
wird auf eine 'Temper atur von 45a k vorgewarmt. uoerhitzte 
i'etraathoxysilandampfe im lieiaisch mit Stickstoff und Am- 
moniak gelangen in den Heaktor, in eine Zone mit der lem- 
peratur von 3500 K. Das entstandene Siliziumdioxid wird 
in einem Schlauchf ilter abgef angen. 

Technologische Kennwerte des Vbrgangss 



letraathoxysilanverorauch 200 1/h 

Ammoniskverbrauch 320 1/h 

Stickstoffverbrauch 320 1/h 

Kennwerte des Fertigprodukts: 

Spurengehalt 1.10~?Jiasse* 

Gehalt an Chlorid-Ionen 5.10" 5 iiasse* 

kohlenstoffgenalt 5-10" i..asse,& 

TeilchecgroBe 0,09 bis 0,3jum 
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Schuttgewicht 



60 g/1 



Beispiel 10, 

Die Synthese von feindisoersem Siliziumdioxid wird 
unter den aedingumjen wie in Beispiel 9 fflit der-Aasnahne 
durchgefiihrt, daB die licwarmungstemperatur von Stick- 
stof f 523 K berragt . 

Kennwerte des i?ertigprodukts: 



Spurengehalt 

Gehalt an Chlorid-Ionen 
Kohlenstoffgehalt 



1.10""-* Massed 
5»10~- ? Masse% 
4.10" 4 Massed 



JeilchengroBe 
Schuttgewicht 



50 g/1 
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Translate this text 



BesChreibung 



The available invention refers to the chetische industry and concerns in particular procedures for the 
production of feindispersem silicon dioxide. 

Feindisperses silicon dioxide finds use with the Herstuellung of high temperature ceramic(s), quartz glass, 
to optical semi-finished material for light conductors, as Uberzug in the technology for production of light 
tracing paper. 

As a function of the range of application against feindisperses silicon dioxide one lines up certain Ford run 
placed. It has a low trace content of MetallenFe, Wi, CO, Mn, V, Ti, to exhibit aluminium as well as of 
chlorine and carbon is the trace content from 1.10-3 to 1,10-4 Masse% Detragen, the chlorgehalt may 1,10- 
5 Masse% and that carbon content 1,10-4 mass not exceed. Silicon dioxide to Sammensetzung leaves 
itself such in microelectronics as one component of the ceramic(s), in which for the production of different 
Uberzuege, in derPaseroptik for the production of signal amplifier elements use technology. 

It is well-known a procedure for the production of feindispersem silicon dioxide, which consists of the fact 
that that is introduced basic material silicon tetrachloride - to the river of an inert gas (a feed gas) into an 
oxygen-containing cold plasma. As feed gas ird argon ends. The production of feindispersem silicon dioxide 
takes place in a plasma generator (s. GB PatentschriftXIr. 1061042). In this procedure the one which can 
be won feindisperseSiliziumdioxid contains from 0,1 to 0,5aas se/a at such traces wieFe, Ni, CO, #n, V, 
approx., K, Ti, the exhaust gases however contains Chlor. Feindisperses silicon dioxide with such 
composition can for the production of high temperature ceramic(s) as well as for production vonlalbzeuOen 
for optical light conductors the will-elevated traces the genannten#etalle is not used in the feindispersen 
Siliziumaioxid also chlorine won in this procedure in a quantity of 1.10-1 Masse% and carbon in one-close 
from 1.10 3 Masse% to contain. 

Increased chlorine and carbon content worsens more elektrophysikalischeEarameter the feindispersen 
silicon dioxide, the physical properties of the Cxidkeramik made of it. That does not make the use of a such 
feindispersen silicon dioxide possible in the Mik roelektronik as well as in the technology the production of 
contact contacts. 



The invention is the basis the task, a procedure for the production from feindispersem silicon dioxide to 
entwicKeln, that the production of the goal product with lower keeping in track -, carbon and chlorgehalt 
make possible. 

This task is solved thereby that einVerf ah ren for the production of feindispersem silicon dioxide by 
oxidation of a siliziumhaltigen connection in the river of an inert gas in oxygen-containing cold plasma is 
suggested, in which as siliziumhaltige connection Tetraaethoxysilan is according to invention used. 

Tetraaethoxysilan is a connection, which contains practically no chlorine, therefore is missing to chlorine in 
the exhaust gases. 

In that introduction of Tetraaethoxysilan to oxygen-containing cold plasma (the plasma temperature lies 

with approx.. 3500 to 4000E) it is pyrolysiert first after the following reaction: 

EMI3.1 



One receives a whole set of products, of which everyone contains a certain carbon quantity. Afterwards the 
hydrocarbon of the won products insauerstoffhaltigen plasma is oxidized to CO, C02 and H CH2. 

The oxidation stage of hydrocarbon will shift the more highly, the faster Tetraaethoxysilan and its decay 
products with the oxygen of the plasma. 

Tetraaethoxysilan arrives into oxygen-containing cold plasma in vaporous condition. In the hot plasma 
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volume cold Globulen is formed, which consists of Tetraaethoxy silane and its decay products. At the 
Qberflaeche the Globulen oxidation process goes, within which Globulen however a nuclear chain reaction 
realized: 
EMI4.1 

due to its elementary carbon is formed. 

As a function of the conditions of the mixture of the feed gas with the plasma is that carbon content on a 
level from 0,1 to 0.5 Masse%. Eswurde determined that the mixture time lies derGlobulin with the plasma 
up to the molecular level imlemperaturen range from 1200 to 6000 K between 10-1 und10 3, protecting the 
time of the occurrence of elementary carbon at these temperatures 10-4 to 10-7 s amounts to. 

In order that-withdraw elementary carbon to prevent, is necessary, the chain in I. and imll. 

Reaction stage to interrupt, therefore is recommended it for decrease of the carbon content in the finished 
product, the oxidation of Tetraaethoxysilan inGegenwart vonA'nni'oniak with a respective 
volumenverhaeltnis between ammonia undTetraaetnoxysilan to vonO.75 - 2,2: 1 ammonia and inert gas of 
1 undzwiscnen: 0,3 - 1,7durchzufuehren. 

The selected relationship between Mnlnoniakand Tetra aethoxysilan, the 0,75-2,5:1 amounts, ensures 
carbon content in the finished product from 3 to 5,10-4 Masse%. 3ei a relationship between ammonia 
undDetra aethoxysilan under 0,75;1steigt that carbon content in the finished product on 1.10-2 to 1,10-3 
Masse%. With increase of the dilution degree by ammonia over the upper border an insignificant decrease 
of the Kohlenstoffge of stop takes place imZielprodukt. 

The selected relationship between ammonia undlners gas, which amounts to 1:0, 3-1.7, is optimal for 
production of the goal product of good quality. 

Since Tetraaethoxysilan has a certain surface tension, then it is appropriate to its better atomization to 
preheat inert gas on a temperature of 458-523 K. 

The procedure according to invention for the production of feindispersem silicon dioxide makes the 
production possible of a product with the following composition: 
Total trace total: 

Fe, Ni, CO, V, Mn, Ti, cu, aluminium 1,103 to 5,10-4 Masse% 

Basic substance content 99,88% 

Content of chloride ions < 1 , 1 0-5 Masse% 

Carbon content 3 to 5,10^4 Masse% 

Praying surface 60 to 30 m2/g 

Particle size 0.08 to 0.3 m 

Schuettgewicht 50 to 80 g/1 keuchtigkeitsverluste 

Drying process with a Tempe ratur of 850 0,1% 

The safe-keeping is based to approving of free from chlorine of a raw material on the use. Dasoekoloi 
equilibrium of the environment will by the procedure not hurting foil of exhaust gases contain nothing except 
C02 and H20. The Tecnnolo you the procedure is waste-free. The procedure does not require a special 
equipment. 

The procedure for the production of feindispersem silicon dioxide is technologically simple and is like- 
followed accomplished. 

In a plasma splitting reactor sauerstoffhal becomes tiges cold plasma with a temperature of approx.. 3000 K 
excites. Liquid Tetraaethoxysilan will give on a Duesege. The same nozzle becomes an inert gas, e.g.. 
Nitrogen, supplied. Tetraaethoxysilan in the inert gas is sputtered in a Querzofen, which is heated on a 
temperature of 523@. In the quartz furnace the evaporation goes from Tetraaethoxysilan before itself the 
Tetraaethoxysilandaempfe in the river of the inert gas becomes through a transportation line into the 
genznnten Plasmaspaltungsreaktoreingetuehrt The synthesis process of the feindispersen silicon dioxide 
lasts 10 1 bis102 s. The developed final product is intercepted in zyklonen and in a bag filter. 

When using ammonia this is likewise nozzle-given on. 

To assist in the understanding of the available invention the following concrete examples are stated. 
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deispiel 1 . 

In one plasma splitting reactor Sauerstoffplas mA with a consumption of 5000 is excited l/h. Tetraaethoxy 
silane in Eorm of liquid is given from a collector on one nozzle, where it is sputtered by means of nitrogen in 
one on 523K heated furnace. Uberhitzte Tetraaethoxysilandaempfe in the mixture along nitrogen are no-led 
by a piping into the reactor, into a zone with the temperature of 3500. The entstanaene feindisperse silicon 
dioxide is intercepted in a bag filter. 

Technological characteristic values of the procedure: 

Tetraaethoxysilanverbrauch 200 l/h Stickstoffverorauch 

Characteristic values of the finished product: 
Total trace content vonie, Ni. CO, V, Ti, Mn in the finished product 
chloride ions 1,10 @ @@@@ @@@@@@ 

Carbon content 3,10-2 Masse% 

Particle size 0.08 to 0.2 m 

Schuettgewicht 60 g/1 

Example 2. 

The silicon dioxide synthesis is exception-accomplished under denbedingun towards as in example 1 with 
that nitrogen consumption amounts to 850 1/h. 

Characteristic values of the finished product: 

Total trace content 3,10-3 Masse% 

Content of chloride ions 1,10-5 Masse% 

Carbon content 1,10-2 Masse% 

Particle size 0.08 to 0.2 m 

Schuettgewicht 60 g/1 example 3. 

The silicon dioxide synthesis is accomplished under the conditions as in example 1 with the exception that 
as plasma screen end gas air with a Verorauch is used of 5000 1/h. 

Characteristic values of the finished product: 

Total trace content 5,10-4 Masse% 

Particle size 0.00 ois 0.2 m 

Carbon content.: 4,10-2 Masse/0 

Schuettgewicht 55 g/1 example 4. 

The silicon dioxide synthesis is accomplished under the Bedingun towards as in example 3 with the 
exception that the Stickstoffverorauch d50 1/hbetragt. 

nominal values of the finished product: 

Total trace content 5,10-4 Masse% 

Carbon content 1,10-2 Masse% 

Schuettgewicht 55 g/1 

Particle-large 0.08 to 0.2 m 

Example 5. 

In a plasma splitting reactor air plasma with an air consumption is excited of 5000 l/h. Tetraaethoxy silane 
in the form of liquid becomes from owner on one nozzle geg@ben, where it is sputtered by means of a stick 
of material ammonia mixture in one on 523 K aufgeneizten furnace. Uberhitzte of steams are introduced by 
a piping into the reactor, into a zone with the temperature of 3500 K. The developed silicon dioxide is 
intercepted in a bag filter. 

Technological characteristic values of the procedure: 

Tetraaethoxysilanverbrauch 200 1/h 

Ammonia consumption 150 1/h 

Sticksuoffverorauch 45 1/h 

Characteristic values of the finished product: 

Trace content 3,10-3 Masse% 

Content of chloride ions 5, 1 0-5. Masse% 

Carbon content 6,10-4 Masse% 



45 l/h 

3,10-3 Masse% content of 
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Particle size 0.08 to 0.2 m 

Sch2ttgewicht 60 g/1 

Example 6. 

The synthesis of feindispersem silicon dioxide is accomplished under the conditions as in example 3 with 
the exception that 

Tetraaethoxysilanverbrauch 200 1/h 

Ammoniakverorauch 150.0 1/h 

Nitrogen consumption 255 1/h amount to. 

Characteristic values of the finished product: 

Trace content 3,10-3 Masse% 

Content of chloride ions 5,10-5 Masse% 

Carbon content 7,10-4 Masse% 

Particle size 0.08 to 0.2 m 

Schuettgewicht 60 g/1 

Example 7. 

The synthesis of feindispersem silicon dioxide is accomplished under the conditions as in example 3 with 
the exception that 

Tetraaethoxysilanverbraucn 200 1/h 

Ammonia consumption 500 1/h 

Nitrogen consumption 150 1/h@etragen. 

Characteristic values of the finished product: 

Trace content 3,10-3 Masse% 

Content of chloride ions 5,10-5 Masse% 

Carbon content 3,10-4 masse% 

Particle size 0.09 to 0.3 m 

Schuettgewicht 70 g/1 

Example D. 

The synthesis of feindispersem silicon dioxide is accomplished under denbedingungen like inbeispiel 1 with 

the exception that ietraaethoxysilanverorauch 200 l/h 

Ammonia consumption 500 1/h 

Nitrogen consumption 850 1/h amount to. 

Characteristic values of the finished product: 

Trace content 2,10-3 Masse% content of chloride ions 5 Masse% 

Carbon content 2,10-4 Masse% 

Particle size 0.08 to 0.1 m 

Schuettgewicht 50 g/1 

3eispiel 9. 

In a Plasmaspaltungsreektor Luftplasme with a consumption of 5000 l/h erregt.letraaetnoxysilan intore of 
liquid is given from a Sammelbenaelter on a nozzle, where it will arrive by means of nitrogen into a furnace 
heated on 523 K sputtered to will-will that nitrogen at a temperature of 458 K vorgewarmt.@@erhitzte 
Tetraaethoxysilandaempfe in the mixture with nitrogen and ammonia in denReaktor, into a zone with the 
Tern peratur from 3500K. The developed silicon dioxide is intercepted in a bag filter. 

Technological characteristic values of the procedure: 

Tetraaethoxysilanverorauch 200 1/h 

Ammoniskverorauch 320 1/h 

Nitrogen consumption 320 1/h 

Characteristic values of the finished product: 

Trace content 1,10-3 Masse% 

Content of chloride ions 5,10-5 Masse% 

Carbon gene alto 5,10-4 Masse% 

Particle size 0.09 to 0.3 m 

Schuettgewicht 60g/l 

Example 10. 
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The synthesis of feindispersem silicon dioxide becomes under the conditions as in example 9 with the 
Ausnahmedurc@gefuehrt that the warming up temperature of nitrogen 523 Kbetraegt 

Characteristic values of the finished product: 

Trace content 1,10-3 Masse% 

Content of chloride ions 5,10-5 Masse% 

Carbon content 4,10-4 Masse% 

Teilcnengroesse 0.08 to 0.3 m 

Schuettgewicht 50g/l 
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